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© Feintellige Organopolysiloxanemulsionen. 

© Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Polyorganosiloxane enthaltenden Emulsio- 
nen mit einer mittleren TeilchengroBe von weniger 
als 0,3 pm f 

wobei in einem ersten Schritt 

A) aus Polyorganosiloxan, Wasser und im Polyor- 
ganosiloxan loslichem Emuigator ein Konzentrat 
hergestellt wird und in einem zweiten Schritt 

B) das so erhaltene Konzentrat mit Wasser auf 
den gewOnschten Gehalt an Polyorganosiloxan 
verdQnnt wird, nach diesem Verfahren herstellba- 
re Emulsionen und deren Verwendung zum Im- 
pragnieren von Fasern und Geweben. 
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FBNTOUGE ORGANOPOLYSILOXANEMULSIONEN 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren 
zur Herstellung von sehr feinteiligen, Organopolysi- 
loxane enthaltenden Emulsionen und die so her- 
steilbaren Emulsionen. 

Stand der Technik 

Feinteilige Organopolysiloxanemulsionen sind 
u.a. aus US-A-4 620 878 (ausgegeben am 4. 11. 
1986, R.P. Gee, Dow Coming Corp.) bekannt Die 
demgemaB hergestellten Emulsionen mQssen min- 
destens einen Emuigator enthalten, der im Organo- 
polysiloxan unloslich ist. Aus Organopolysiioxan, 
Emuigator und Wasser wird in einem ersten Schritt 
ein 6lkonzentrat gebildet welches in einem zweh 
ten Schritt sehr schnell und ohne zeitliche Verzo- 
gerung in Wasser dispergiert werden muB, damit 
eine genOgend feinteilige Emulsion erhalten wird. 
In WO 88/08 436 (offengelegt am 3. 11. 1988, H. 
Chrobaczek et al., Chemische Fabrik Pfersee 
GmbH) werden feinteilige Emulsionen beschrieben. 
Diese werden aus aminoalkylsubstituiertem Polyor- 
ganosiloxan, wasserloslichem Emuigator, Saure 
und Wasser unter Erhitzung auf mindestens 50 * C 
hergestellt. 

Aufgabe 

Es war Aufgabe der vorliegenden Erfindung, 
ein moglichst wenig aufwendiges Verfahren zur 
Herstellung feinteiliger Emulsionen bereitzustellen. 
Femer war es Aufgabe der vorliegenden Erfindung, 
ein Verfahren zur Herstellung solcher Emulsionen 
bereitzustellen, wobei das als Zwischenprodukt er- 
haltliche Konzentrat nicht sofort schnell in Wasser 
dispergiert werden muB. Des weiteren war es Auf- 
gabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren zur 
Herstellung der genannten Emulsionen zur VerfQ- 
gung zu stellen, wobei die Reaktionsmischung 
nicht wMhrend der ganzen Dauer der Herstellung 
auf relativ hoher Temperatur gehalten werden muB. 

Beschreibung 

Die vorstehend beschriebenen Aufgaben wer- 
den durch die vorliegende Erfindung gelQst durch 
ein Verfahren zur Herstellung von Polyorganosilo- 
xane enthaltenden Emulsionen mit einer mittleren 
TeilchengroBe von weniger als 0,3 pm, wobei in 
einem ersten Schritt 

A) aus Polyorganosiloxan, Wasser und im Poly- 
organosiloxan loslichem Emuigator ein Konzen- 
trat hergestellt wird 

und in einem zwerten Schritt 

B) das so erhaltene Konzentrat mit Wasser auf 



den gewunschten Gehalt an Polyorganosiloxan 
verdOnnt wird. 

Vorzugsweise wird im oben beschriebenen 
Verfahren mindestens einer der Schritte A) Oder B), 

5 vorzugsweise beide Schritte A) und B) bei Tempo- 
raturen unter 50 *C, vorzugsweise unter 40 °C 
durchgefuhrt. 

Die Polyorganosiloxane, welche im erfindungs- 
gemSBen Verfahren zu einer feinteiligen Emusion 

70 verarbeitet werden, enthalten insbesondere zumin- 
destens ein ammoniumfunktionelles Polyorganosi- 
loxan. Vorzugsweise bestehen mindestens 50 Ge- 
wichtsprozent, insbesondere mindestens 75 Ge- 
wichtsprozent des Polyorganosiloxans aus amino- 

75 und/oder ammoniumfunktionellen Polyorganoslloxa- 
nen. 

Vorzugsweise besitzen die nach dem erfin- 
dungsgemaBen Verfahren hergestellten Emulsionen 
eine mittlere TeilchengroBe von weniger als 0,14 
20 /itn. Insbesondere sind die genannten Emulsionen 
transparent, spezieli klar. 

Vorzugsweise werden im erfindungsgemaBen 
Verfahren Polyorganosiloxane der Formel (I) einge- 
setzt: 

26 

RnR , mSiO(4 Mwn y 2 (I), 

worin 

R gleiche oder verschiedene, gegebenen- 
30 falls substituterte Kohlenwasserstoffreste 

oder Kohlenwasserstoffoxyreste mit je- 
weils 1 bis 18 Kohlenstoffatomen, 
R' gleiche oder verschiedene, Si-C-gebunde- 
ne, polare Gruppen enthaltende substitu- 
35 ierte Kohlenwasserstoffreste oder Hydrox- 

ylgruppen, 

h eine ganze Zahl im Wert von 0, 1. 2 oder 
3. 

m eine ganze Zahl im Wert von 0. 1, 2 oder 
40 3 

bedeuten, und die Summe n + m einen durch- 
schnittlichen Wert von 1,8 bis 22 besitzt und m so 
gewahlt ist, daB das Polyorganosiloxan mindestens 
einen Rest R 1 aufweist. 
45 Obwohl in der oben aufgefuhrten Formel nicht 
aufgeftihrt, kann ein Teil der Reste R durch direkt 
an Siliciumatome gebundene Wasserstoffatome er- 
setzt sein. Dies ist jedoch nicht bevorzugt 

Vorzugsweise besitzt die Summe n + m einen 
so durchschnittlichen Wert von 1 ,9 bis 2,1 . 

Vorzugsweise ist R 1 ein Aminoalkyl- oder ein 
Ammoniumalkylrest. 

Beispiele fUr Kohlenwasserstoffreste R sind Al- 
kylreste. wie der Methyl-, Ethyl-, n- Propyl-, iso- 
Propyl-, n-ButyK iso-Butyl-. tert.-Butyh n-Pentyl-, 
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iso-Pentyh neo-Pentyl-, tert-Pentylrest, Hexylre- 
ste, wie der n-Hexylrest, Heptylreste, wie der n- 
Heptylrest. Oktylreste, wie der n-Octylrest und iso- 
Oktylreste, wie der 2,2,4-Trimethylpentylrest, No- 
nylreste, wie der n-Nonylrest, Decylreste, wie der 
n-Decylrest, Dodecylreste, wie der n-Dodecylrest, 
Oktadecylreste, wie der n-Oktadecylrest; Aikenylre- 
ste, wie der Vinyl- und der Allylrest Cycloalkylre- 
ste, wie Cyclopentyl-, Cyclohexyl-, Cycloheptylre- 
ste und Methylcyclohexylreste; Arylreste, wie der 
Phenyl- Naphthyl- und Anthryl- und Phenanthryl- 
rest; Alkarylreste, wie o-, m-, p-Tolylreste, Xylylre- 
ste und Ethylphenylreste; Aralkylreste, wie der 
Benzylrest, der alpha- und der /3-Phenylethylrest; 
Beispiele fOr substituierte Kohlenwasserstoffreste R 
sind Cyanalkylreste, wie der 0-Cyanethylrest, und 
halogenierte Kohlenwasserstoffreste, beispielsweise 
Halogenalkylreste, wie der 3,3,3-Trifluor-n-propyl- 
rest, der 2,2,2,2' ,2\2'-Hexafluorisopropyl-rest, der 
Heptafluorisopropylrest, und Haiogenarylreste, wie 
der o-, m-, und p-Chlorphenylrest. 

Beispiele fUr gegebenfalls substituierte Kohlen- 
wasserstoffoxyreste R sind Uber ein direkt an ein 
Siliciumatom gebundenes Sauerstoffatom gebunde- 
ne substituierte und unsubstituierte Kohlenwasser- 
stoffreste R gemafi den vorstehend genannten Bei- 
spielen, insbesondere Alkoxyreste mit 1 bis 18 
Kohlenstoffatomen und Phenoxyreste, speziell der 
Methoxy-, Ethoxy-, n-Propoxy-, iso-Propoxy- und 
Phenoxyrest. Vorzugsweise sind hochstens 5 % 
der Reste R gegebenfalls substituierte Kohlenwas- 
serstoffoxyreste. 

Beispiele fur Reste R 1 sind aminofunktioneile 
Kohlenwasserstoffreste, beispielsweise Aminoalkyl- 
reste, wie der 7-Aminopropylrest und der p- 
Aminoethyl-7-aminopropylrest; Aminoarylreste; Si- 
C-gebundene cyclische aminofunktioneile Reste; 
Ammoniumalkylreste, wie die aus den vorstehend 
genannten aminofunktionellen Kohlenwasserstoffre- 
sten durch Umsetzung mit Carbon- Oder Mineral- 
sauren Oder Alkylierungsmitteln darstellbaren Re- 
ste; Hydroxylgruppen, uber eine Alkylen- Oder Ary- 
lengruppe an das Siliciumatom gebundene 
CarbonsMure- Oder Sulfonsaureresten oder deren 
Ester; Mercaptoalkylreste; Si-C-gebundene Kohlen- 
wasserstoffreste, welche Epoxy-, Hydroxy-, Amido- 
und/oder Carboxygruppen aufweisen. 

Beispiele fur bevorzugte Reste R l sind amino- 
funktioneile Kohlenwasserstoffreste, beispielsweise 
Aminoalkylreste, wie der Aminomethyl-, 1- Oder 2- 
Aminoethyl-, 1-, 2- oder 3-Aminopropyh 4- 
Aminobutyl-, N.N-Dimethylaminomethyl-, N-[2- 
Aminoethy!]-3-aminopropylrest; Aminoarylreste, wie 
o-, m- und p-Aminophenylreste, o-, m-, und p-[N,IM- 
Dimethylamino>phenylreste; direkt oder uber eine 
Alkylengruppe an das Siliciumatom gebundene 
Morpholin- und Piperidinreste; ammoniumfunktio- 
nelle Kohlenwasserstoffreste, die durch Umsetzung 



der vorstehend genannten aminofunktionellen Koh- 
lenwasserstoffreste mit MineralsSuren, wie Salz-, 
Perchlor-, Schwefel-, schweflige, Salpeter-, salpetri- 
ge, FluB-, Phosphor-, Diphosphor- und Poly- 

5 phosphorsauren; mit Carbonsauren, wie Ameisen-, 
Essig-, Propion-, Butansauren, Citronensaure, 
Trichlor-, Dichlor- und ChloressigsMure, Trifluores- 
sigsSure, CyanessigsMure, Phenylessigsaue, Ben- 
zoesaure, m- und p-Nitrobenzoesaure, OxaJsSure, 

10 Malonsaure. Milchsaure und dergleichen mehr. 
Beispiele fur amidofunktionelle Reste sind der y 
Acetamidopropylrest, teil- oder vollacetylierte 0- 
Aminoethyl-7-aminopropylreste. 

Als Reste R' sind besonders bevorzugt der 3- 

75 Aminopropylrest, der N-[2-Aminoethylh3-aminopro- 
pylrest und die durch Umsetzung mit den oben 
genannten Mineral- und/oder Carbonsauren, insbe- 
sonder mit EssigsSure. daraus herstellbaren ammo- 
niumfunktionellen Reste. 

20 Vorzugsweise sind die Reste R Methyl-, Ethyl-, 
Phenyl- Methoxy- und/oder Vinylreste. Wegen der 
leichteren Zuganglichkett sind vorzugsweise 50 % 
der Reste R, insbesondere mindestens 80 % der 
Reste R Methylreste. 

25 Es kann ein Polyorganosiloxan, vorzugsweise 
ein solches der Formel (I), eingesetzt werden, es 
konnen auch mehrere Polyorganosiloxane einge- 
setzt werden. Werden mehrere Polyorganosiloxane 
eingesetzt, so ist es bevorzugt, dad mindestens ein 

30 Polyorganosiloxan der Formel (I) eingesetzt wird. 
Es kann speziell mindestens ein Polyorganosiloxan 
der Formel (I) in Gemisch mit Polydimethylsiloxa- 
nen mit endstandigen Alkyl- und/oder Alkoxygrup- 
pen mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen oder 

35 ausschlieBlich Polyorganosiloxane der Formel (I) 
eingesetzt werden. Es ist jedoch besonders bevor- 
zugt, daB ausschlieBlich Polyorganosiloxane der 
Formel (I) eingesetzt werden, insbesondere ein Po- 
lyorganosiloxan der Formel (I). 

40 Das im erfindungsgemaBen Verfahren einge- 
setzte Polyorganosiloxan(gemisch) ist vorzugswei- 
se flussig. Insbesondere besitzen die im erfin- 
dungsgemaBen Verfahren eingesetzten Polyorga- 
v nosiloxane jeweils Viskositaten von 100 mPa*s bis 

45 1 .000.000 mPa's, jeweils gemessen bei 25 * C. 

Zur erfindungsgemaBen Hersteliung der Emul- 
sionen werden Emulgatoren benotigt, welche im 
Polyorganosiloxan I5slich sind. Das bedeutet, daB 
der jeweils eingesetzte Emulgator bzw. das jeweils 

50 eingesetzte Emulgatorengemisch im Polyorganosi- 
loxan loslich sein mussen. Wird ein Emulgatoren- 
gemisch eingesetzt, so ist vorzugsweise jeder darin 
enthaltene Emulgator in dem Polyorganosiloxan 
loslich. Die Loslichkeit eines Emulgators oder ei- 

55 nes Emulgatorgemisches Uberpruft man vorzugs- 
weise, indem man ein Gewichtsteil Emulgator bzw. 
Emulgatorgemisch mit hundert Gewichtsteilen Po- 
lyorganosiloxan bei 20 "C vermischt Ist das so 
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erhaftfiche Gemisch klar, so gilt der Emulgator bzw. 
das Emulgatorgemisch als im Polyorganosiloxan 
loslich. 

Emulgatoren sind grundsStzlich bekannt. Zu diesen 
zahlen insbesondere: 

Anionische Emulgatoren : 

1. AlkylsuKate, besonders solche mit einer Ket- 
tenlange von 8 bis 18 C-Atomen, Alkyl- und 
Alkylethersuffate mit 8 bis 18 C-Atomen im hy- 
drophoben Rest und 1 bis 40 Ethylenoxid (EOy 
bzw. Propylenoxid(PO)einheiten. 

2. Sulfonate, besonders Alkylsutfonate mit 8 bis 
18 C-Atomen, Alkylarylsulfonate mit 8 bis 18 C- 
Atomen, Tauride, Ester und Halbester der Sulfo- 
bernsteinsaure mit einwertigen Alkoholen Oder 
Alkylphenolen mit 4 bis 15 C-Atomen; ggf. kon- 
nen diese Alkohole oder Alkylphenole auch mit 

1 bis 40 EO-Enheiten ethoxyliert sein. 

3. Alkali- und Ammoniumsalze von Carbonsau- 
ren mit 8 bis 20 Oatomen im AJkyl-, Aryl-, 
Alkaryi- oder Aralkylrest. 

4. PhosphorsSureteilester und deren AJkali- und 
Ammc : umsalze, besonders alkyl- und Alkaryi- 
phosphate mit 8 bis 20 C-Atomen im organi- 
schen Rest, Alkylether- bzw. Alkaryletherphos- 
phate mit 8 bis 20 C-Atomen im Alkyl- bzw. 
Alkarylrest und 1 bis 40 EO-Enheiten. 

Nichtionische Emulgatoren : 

5. Aikylpolyglycolether, vorzugsweise solche mit 

2 bis 40 EO-Enheiten und Alkylresten von 8 bis 
20 C-Atomen. 

6. Alkylarylpolyglycolether, vorzugsweise solche 
mit 2 bis 40 EO-Enheiten und 8 bis 20 C- 
Atomen in den Alkyl- und Arylresten. 

7. Ethylenoxid/Propylenoxid(EO/PO)-Blockcopo- 
lymere. vorzugsweise solche mit 8 bis 40 EO- 
bzw. PO-Enheiten. 

8. Fettsaurepolyglycolester, vorzugsweise sol- 
che mit 6 bis 24 C-Atomen und 2-40 EO- 
Einheiten. 

9. Naturstoffe und deren Derivate, wie Lecrtin, 
Lanolin, Saponine, Cellulose; Cellulosealkylether 
und Carboxyalkylcellulosen, deren Alkylgruppen 
jeweils bis zu 4 Kohlenstoffatome besitzen. 

10. Polare Gruppen enthaltende lineare Organo- 
(poly)siIoxane, insbesondere solche mit Alkoxy- 
gruppen mit bis zu 24 C-Atomen und/oder bis 
zu 40 EO- und/oder PO-Gruppen. 

Kationische Emulgatoren : 

11. Salze von primaren, sekundaren und tertia- 
ren Fettaminen mit 8 bis 24 C-Atomen mit Es- 
sigsaure, Schwefelsaure, Salzsaure und 
Phosphorsauren. 

12. Quartemare Alkyl- und Alkylbenzolammo- 
niumsalze, insbesondere solche, deren Alkyl- 
gruppe 6 bis 24 C-Atome besitzen, insbesonde- 
re die Halogenide, Sulfate, Phosphate und Ace- 



tate. 

13. Alkylpyridinium-, Alkylimidazolinium- und Al- 
kyloxazoliniumsalze, insbesondere solche, deren 
Alkylkette bis zu 18 C-Atome besitzt, spezieil 

5 die Halogenide, Sulfate, Phosphate und Acetate. 
Alle diese Emulgatoren konnen im erfindungs- 
gemaBen Verfahren eingesetzt werden, sofern sie 
im Polyorganosiloxan Idslich sind. 

Bevorzugt als Emulgatoren, sofern sie im Pol- 

io organosiloxan loslich sind, sind nichtionische Emul- 
gatoren, insbesondere die oben unter 5. und 6. 
aufgefuhrten nichtionischen Emulgatoren, ganz be- 
sonders die unter 5. aufgefOhrten Aikylpolyglycole- 
ther, spezieil Aikylpolyglycolether mit 2 bis 10 EO- 

75 Einheiten und Alkylresten von 8 bis 20 C-Atomen. 

Die nach dem erfindungsgemaflen Verfahren 
hersteilbaren Emulsionen enthalten vorzugsweise 
von 5 bis 50 Gewichtsprozent, insbesondere von 
10 bis 25 Gewichtsprozent an Polyorganosiloxan, 

20 jeweils bezogen auf die Summe der Gewichte von 
Polyorganosiloxan, Emulgator und Wasser. Die 
nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hersteil- 
baren Emulsionen enthalten Emulgator vorzugswei- 
se in Mengen von 10 bis 7C Gewichtsprozent, 

25 insbesondere von 20 bis 40 Gewichtsprozent, je- 
weils bezogen auf das Gewicht von eingesetztem 
Polyorganosiloxan. 

Aufler Polyorganosiloxan, Emulgator und Was- 
ser konnen die erfindungsgemaBen Emulsionen 

30 noch Zusatzstoffe enthalten. Die sind insbesondere 
Bactericide, Fungicide, Algicide, Mikrobicide, Duft- 
stoffe, Korrosioninhibitoren, Farbstoffe, Pigmente, 
Verdickungsmittel, Fullstoffe und, wenn auch nicht 
bevorzugt, organische Losungsmittel. Die erfin- 

35 dungsgemaB hersteilbaren Emulsionen enthalten 
Zusatzstoffe vorzugsweise in Mengen von 0 bis 1 
Gewichtsprozent, insbesondere von 0,01 bis 0,1 
Gewichtsprozent. jeweils bezogen auf die Summe 
der Gewichte von Polyorganosiloxan, Emulgator 

40 und Wasser. 

Im Schritt A des erfindungsgemSflen Verfah- 
rens wird aus Polyorganosiloxan, im Polyorganosi- 
loxan loslichem Emulgator und Wasser ein Kon- 
zentrat hergestellt. GrundsStzlich konnen diese 

45 Komponenten in beliebiger Reihenfolge zugegeben 
werden. Es ist jedoch bevorzugt, dafl zuerst eine 
Mischung von Emulgator und Wasser hergestellt 
wird und zu dieser Mischung Polyorganosiloxan 
zugegeben wird. Die in Schritt A zugegebene Men- 

so ge an Wasser betragt vorzugsweise von 5 bis 100 
Gewichtsteile, insbesondere von 10 bis 40 Ge- 
wichtsteile, jeweils bezogen auf ein Gewichtsteil 
Polyorganosiloxan. 

Die Zugabe des restlichen Wassers in Schritt B 

55 des erfindungsgemaBen Verfahrens erfolgt vor- 
zugsweise durch schrittweises Enarbeiten in das 
Konzentrat. 

Weder in Schritt A noch in Schritt B ist ein 
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Erwarmen des Gemisches notwendig. Vorzugswei- 
se betragt die Temperatur in mindestens einem 
der Schritte A bzw. B, spezieli in beiden Schritten 
von 5 * C bis 45 * C, insbesondere von 10 ° C bis 
40 "C. 

Der Schritt A auf die jewelligen Komponenten 
bzw. Mischungen ausgeObte Druck ist vorzugswei- 
se der gegebenenfalls durch Mischorgane erhdhte 
auBere Druck von 0,01 bis 1 MPa (abs.), insbeson- 
dere 0,09 bis 0,11 MPa (abs.). 

Das vorzugsweise in den erfindungsgemaBen 
Emulsionen enthaltene bzw. im erfindungsgemMflen 
Verfahren eingesetzte ammoniumfunktionelle Poly- 
organosiloxan kann hergesteltt werden durch Zuga- 
be von Mineralsauren Oder Carbonsauren zu ent- 
sprechenden aminofunktionellen Polyorganosiloxa- 
nen. Diese Zugabe von Saure zum Polyorganosilo- 
xan kann erfolgen, bevor das Polyorganosiloxan in 
Schritt A des erfindungsgemSBen Verfahrens ein- 
gesetzt wird, was bevorzugt ist. Die Umsetzung 
des aminofunktionellen Polyorganosiloxanen kann 
aber auch wahrend Schritt A erfolgen, indem eine 
entsprechende Menge Saure und aminofunktionel- 
les Polyorganosiloxan in Schritt A eingesetzt wer- 
den. In beiden Fallen kann es ratsam sein 
(bevorzugte AusfOhrungsform), wenn die Saure- 
menge so bemessen wird, daB nicht alle Amino- 
gruppen des aminofunktionellen Polyorganosilo- 
xans zu Ammoniumgruppen umgesetzt werden. 

Wird ein aminofunktionelles Polyorganosiloxan 
zur Herstellung des vorzugsweise im erfindungsge- 
maBen Verfahren eingesetzten ammoniumfunktio- 
nellen Siloxan verwendet, so ist bevorzugt, daB es 
eine Aminzahl von 0,1 bis 3,0, insbesondere von 
0,2 bis 0,9 besitzt. Die Aminzahl eines aminofunk- 
tionellen Stoffes wird bestimmt als Verbrauch in 
cm 3 an n Salzsaure bei der Titration von 1 g des 
aminofunktionellen Stoffes. 

Wird ein aminofunktionelles Polyorganosiloxan 
verwendet, so wird die Emulsion vorzugsweise 
nach Schritt B durch entsprechende Zugabe von 
Saure auf einen pH-Wert von 3 bis 7, insbesondere 
von 4 bis 6 eingestellt. 

Der Schritt B auf das Konzentrat wahrend sei- 
ner VerdUnnung mit Wasser ausgeUbte Druck ist 
vorzugsweise der gegebenenfalls durch Mischorga- 
ne erhohte auBere Druck von 0,01 bis 1 MPa 
(abs.).insbesondere 0,09 bis 0,11 MPa (abs.). 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann grund- 
satzlich in jedem turbulenten Mischer durchgefuhrt 
werden, der auch bisher zur Herstellung von Emul- 
sionen verwendet wurde. Wie aus den obenstehen- 
den AusfOhrungen zu entnehmen ist, braucht die- 
ser Mischer nicht beheizbar sein. 

Beispiele fur in Schritt A und Schritt B ver- 
wendbare Mischer sind ROhrer, wie Blatt-, Balken-, 
Anker-, Gitter-, Schnecken-, Propeller-, Scheiben-, 
Impeller-, Turbinen-, PlanetenrOhrer, En- und Dop- 



pelschneckenmischer, Mischturbinen, Kolloidmuh- 
len, Urtraschallmischer, In-line-Mischer, Pumpen, 
Homogenisatoren, wie Hochdruck-, Turbinen- und 
Umlaufhomogenisatoren. 

5 Das erfindungsgemaBe Verfahren kann absatz- 

weise, kontinuierlich oder halbkonzinuierlich durch- 
gefUhrt werden. Vorzugsweise wird das Verfahren 
kontinuierlich durchgefUhrt 

Die erfindungsgemaBen Emulsionen konnen 

10 u be rail eingesetzt werden, wo auch bisher Silicone- 
mulsionen eingesetzt worden sind. Besonders sind 
sie geeignet als zur Impragnierung von Fasern und 
Geweben, in Kosmetika, Reinigungs- und Poliermit- 
teln, in Anstrichen oder ImprSgniermitteln fOr Bau- 

ts stoffe und deren Vorprodukte, in Antischaummitteln 
und fur klebrige Stoffe abweisende Beschichtun- 
gen. So k6nnen sie verwendet werden zum 
Schlichten von Glas-, Keramik- und Kohlefasem, 
zum Impragnieren und Beschichten von Textilfa- 

20 sem - beispielsweise als Fadengleitmittel - und 
Textilgeweben, in Kosmetika, wie Handcremes, 
Body-Lotions, Shampoos, Haarspdlungen, Haarfe- 
stigern, Rasiercremes und -lotionen, in Polituren, 
wie Mobel-, FuBboden- und Autopolituren, in 

25 Wachsen, wie FuBboden-wachsen und in Desinfek- 
tionsmitteln, zur Hydrophobierung von Gips vor 
oder nach dessen Formgebung zu Bauteilen, zum 
Impragnieren von Natur- oder Kunststein, Beton, 
Zement, Mauerwerk, zum Hydrophobieren von 

30 Gasbeton vor oder nach dessen AufschMumen, in 
Anstrichen fOr Bauwerke und deren Teile, wie Dis- 
persionsfarben, insbesondere in Siliconfarben, in 
oder als Papierbeschichtungen fOr Trager von 
selbstklebenden Etiketten und als Formtrennmittel 

35 fOr Polymere. 

Besonders bevorzugt ist die Verwendung der 
erfindungsgemaBen Emulsionen als Mittel oder in 
Mitteln zur Impragnierung und Beschichtung von 
Textilfasem und -geweben. 

40 In den nachfolgenden Beispielen sind, falls je- 
weils nicht anders angegeben, 

a) alle Mengenangaben auf das Gewicht bezo- 
gen; 

b) alle DrOcke 0,10 MPa (abs.); 
45 c)alle Temperaturen 20* C . 

Beispiele 

Aminofunktionelle Polyorganosiloxane: 

so 

Polymer A: Polydiorganosiloxan bestehend 
aus Dimethylsiloxy-, Methyl(/3- 
Aminoethyl-y-aminopropyl)- 
siloxyeinheiten und endstandigen 
55 Trimethylsilylgruppen; Viscosi- 

tat 1000 mPa*s bei 25 *C; Am- 
inzahl: 0,6 . 

Polymer B : Polydiorganosiloxan bestehend 
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aus Dimethylsiloxy-, Methyl(0- 
Aminoethyl-7-aminopropyl)- 
siloxyeinheiten und endstandigen 
Methoxydimethylsilylgruppen; 
Viscosit&t: 1000 mPa«s bei 25 
" C; Aminzahl: 0,3 . 

Emulgator C: 

Isotridecylalkoholpolyglykolether mit 6 Ethylenoxy- 
einherten, kauflich unter dem Warenzeichen Gen- 
apol R XO60 bei der Hoechst AG, D-6000 
Frankfurt/Main 80. 

Beispiel 1: 

a) En ammoniumfunktionelles Polyorganosilo- 
xan wurde hergestellt durch Vermischen von 
170 Gewichtsteilen Polymer A mit 3 Gewicht- 
steilen 99,8Gew.%iger Essigsaure. In dem so 
hergestellten Polmer ist der Emulgator C loslich. 

b) Aus 173 Gewichtsteilen des gemafl a) herge- 
stellten Polymers, 60 Gewichtsteilen Emulgator 
C und 50 Gewichtsprozent Wasser wurde durch 
Emulgieren ein Konzentrat hergestellt 

c) Das gemafl b) hergestellte Konzentrat wurde 
schrittweise mit 717 Gewichtsteilen Wasser ver- 
dOnnt Erhalten wurde eine wasserklare Emul- 
sion mit einem mhtleren Teilchendurchmesser 
von 4 nm. 

WShrend des in diesem Beispiei 1 geschilder- 
ten Verfahrens wurde hSchstens eine Temperatur 
von 33 ° C erreicht 

Beispiel 2: 

a) Ein ammoniumfunktionelles Polyorganosilc- 
xan wurde hergestellt durch Vermischen von 
170 Gewichtsteilen Polymer B mit 3 Gewicht- 
steilen 99,8 Gew.%iger Essigsdure. In dem so 
hergestellten Polymer ist der Emulgator C los- 
lich. 

b) Aus 173 Gewichtsteilen des gemafl a) herge- 
stellten Polymers, 60 Gewichtsteilen Emulgator 
C und 50 Gewichtsprozent Wasser wurde durch 
Emulgieren ein Konzentrat hergestellt. 

c) Das gemafl b) hergestellte Konzentrat wurde 
schrittweise mit 717 Gewichtsteilen Wasser ver- 
dOnnt Erhalten wurde eine wasserklare Emul- 
sion mit einem mittleren Teilchendurchmesser 
von 16 nm. 

Wahrend des in diesem Beispiel 2 geschilder- 
ten Verfahrens wurde hochstens eine Temperatur 
von 33 * C erreicht. 

Beispiel 3: 

In eine Mischung von 60 Gewichtsteilen Emul- 
gator C und 60 Gewichtsteilen Wasser wurden 170 
Gewichtsteile Polymer A, 70 Gewichtsteile Wasser 
und 3 Gewichtsteile 99,8 Gew.%iger Essigsaure 



eingearbeitet (Emulgator C ist loslich in dem aus 
170 Gewichtsteilen Polymer A und 3 Gewichtstei- 
len 99,8 Gew.%iger Essigsaure hergetellten ammo- 
niumfunktionellen Polyorganosiloxan.). 

5 Die so emaftene kleisterartige Mischung wurde 

sehr langsam und grOndlich und , sobald die Mi- 
schung dOnnflOssig wurde, zOgig, mit insgesamt 
637 Gewichtsteilen Wasser verdOnnt und schliefl- 
lich mit 0,5 Gewichtsteilen eines baktericid, algicid 

10 und korrosionsinhibierend wirkenden Zusatzstoffes 
versetzt. Aschlieflend wurde der pH-Wert der so 
erhaltenen Emulsion mit verdUnnter Essigsaure auf 
einen Wert von 5,5 eingestellt 

Erhalten wurde eine wasserklare Emulsion mit 

rs einem mittleren Teilchendurchmesser von 25 nm. 

Wahrend des in diesem Beispiel 3 geschilder- 
ten Verfahrens wurde hochstens eine Temperatur 
von 30* C erreicht. 

20 Beispiele 4-6: 

Die Beispiele 1, 2 und 3 wurden in einer konti- 
nuierlich arbeitenden Aniage wiederholt, wobei in 
einem ersten Mischer das Konzentrat hergestellt 

25 wurde, welches in einem zweiten Mischer mit der 
entsprechenden Menge Wasser verdOnnt und ge- 
gebenfails Zusatzstoff zugegeben wurde. Es wur- 
den jeweils wasserklare Emulsionen mit einem 
mittleren Teilchendurchmesser von unter 100 nm 

30 erhalten. In diesen Beispielen wurden jeweils Tem- 
peraturen von hochstens 30* C erreicht. 

Patentansprilche 

3d 1. Verfahren zur Herstellung von Polyorganosilo- 
xane enthaJtenden Emulsionen mit einer mittle- 
ren Teilchengrofle von weniger als 0,3 /»m, 
wobei in einem ersten Schritt 

A) aus Polyorganosiloxan, Wasser und im 
40 Polyorganosiloxan loslichem Emulgator ein 

Konzentrat hergestellt wird und in einem 
zweiten Schritt 

B) das so emaltene Konzentrat mit Wasser 
auf den gewQnschten Gehalt an Polyorgano- 

45 siloxan verdOnnt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , wobei mindestens 
einer der Schritte A) oder B), vorzugsweise 
beide Schritte A) und B) bei Temperaturen 

so unter 50 * C, vorzugsweise unter 40 * C durcft- 

gefOhrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2. wobei als 
Polyorganosiloxan mindestens ein Polyorgano- 

55 siloxan der Formel (I) eingesetzt wird: 

R n R'roSiO(4-iwny2 (0. 
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R gleiche oder verschiedene, gegebe- 
nenfalls substituierte 
Kohlenwasserstoff- oder Kohlenwas- 
serstoffoxyreste mit jeweils 1 bis 18 s 
Kohlenstoffatomen, 

R' gleiche oder verschiedene, Si-C-ge- 
bundene, polare Gruppen enthaftende 
substituierte Kohlenwasserstoffreste 
oder Hydroxylgruppen, w 

n eine ganze Zahl im Wert von 0, 1, 2 
oder 3, 

m eine ganze Zahl im Wert von 0, 1, 2 
oder 3 

bedeuten, und die Summe n + m einen durch- 75 
schnittlichen Wert von 1,8 bis 2,2 besitzt und 
m so gewahlt ist, daB das Polyorganosiloxan 
mindestens einen Rest R" aufweist. 

4. Verfahren nach Anspruch 3. wobei aJs Polyor- 20 
ganosiloxan ausschliefllich solche der Formel 

(I) eingesetzt werden. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 , 2, 3 oder 4, wobei 

das Polyorganosiloxan zumindestens ein am- 25 
moniumfunktionelles Polyorganosiloxan enthalt 

6. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 5, 
wobei in Schritt A zuerst ein Gemisch aus 
Emulgator und Wasser hergestellt wird, zu 30 
dem anschlieflend das Polyorganosiloxan ge- 
geben wird. 

7. Polyorganosiloxane enthaltende Emulsionen, 
herstellbar nach einem der Verfahren gemaB 35 
einem der Anspruche 1 bis 6. 

8. Verwendung der Emulsionen gemSfl Anspruch 
7 zur Impragnierung von Fasern und Geweben, 

in Kosmetika, Reinigungs- und Poliermitteln, 40 
als Anstrich oder ImprSgniermittel fUr Baustoffe 
und deren Vorprodukte, in Antischaummitteln 
und fUr klebrige Stoffe abweisende Beschich- 
tungen. 
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